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PATENTE DE INVENCION

Ref: 15(_)-1214/11.

@/Zema%’a @e&cz{/&lﬂta

dotne:

Procedimiento para la obtencién de compuestos orgd-

nicos del fésforo.

Int, "% Co ¥F o

3T sekezoawe:
EEEIEEmERET

F.&€ §-3-7¢&
@S@ﬁ%ﬂhnér SANDOZ A.G., entidad suiza, residente en Basi-
lea, Suiza. ' '

AT w0 P KT

La presente invencién se refiere m la obtencidn
de derivados de fésforo con estructura 5,5-bis(hélome-
til)=1,3,2~dioxafosforinanica, como aditivos inhibido-
res de la.inflamacién para materiales sintéticos y fi-

5 bras textiles. Los der;vados de fosféro poseen 1la
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éiguiente férmula general 41 Q 7 2 43 X ;

Hal - CH, CH, = 0 (¥)p_4

\C/ \ll-
Hal - CHZ/. \CH —0,/

2
b - n

en la que Hal significa tanto cloro cuanto bromo, Y es tan-
40 ox{geno cuanto azufre, m es un entero 1 é 2, n es un ente-
To 1462, y, cuando nes 1 y m es 1, entonces % es oxfgeno,

¥y R1 es uno de los radicales monovalentes

Hal -
CHpHal
]
Hal . §  HelCH, - C - CH, -
| B CH,Hal
Hal '

en el que Hal es seglin se define anteriorments; cuando n es 1

y o es 2, entonces 2 es oxigeno o -NH- y R1 es uno de los ra-|

dicales monovalentes alquilo (01-018), ciclohexilo, fenilo,
difenilo o naftilo, siendo cada uno ds dichos radicales mono~
valentes insustitufdo o sustitufdos por clorurp-y/b bromuro,
con la condicidn de que, cuando 2 es -NH-, R1:tehga un signi~
ficado diferente de. fenilo, sustituido por més de dos &tomos
de haldgeno; cuando:n es 2 ym es 1, entonces Z es oxigeno y

R, 8 uno de los radicales divalentes:

CH,Hal
]

CH Hal
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~en la que L es

41972 4

Hal Hal
CH3
- C -
1
~CH 3
Hal Hal

en el que Hal es pegin se define anteriormente; y cumndo n
es 2.y m es 2, entonces Z es oxigeno y Ry es uno de los ra-
dicales divalentes alquileno (C1—05), ciclohexileno, fenile-

no o un radical de férmula:

CHy

-CHpCHp-, - C -
CH,

‘| oxfgeno, azufre 6 -50,- y X es un entero 1 6 2, siendo cada |
| ‘uno de los radicales divalentes insustitufdos o sustitufdos

20 "";f;por halégeno.

La presente invencidén trata de la produceidén de com-

puestos de férmula I, caracterizado porque comprende conden-

 gar un compuesto de férmula

con un compuesto de férmula III:

Hal — CH CH, - O (Y)
2 -
\C/ 2 \;m1

N e

Hal - CH, 7 CH2 -0

Hal (111),
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" lacién en alto vacfo. Se aisle asi un aceite incoloro. -

‘Caloulado: C 18,4; E 2,5; Br 49,0; Cl1 10,9; P 9,5

"3,2-dioxafosforinano, 2-cloro-2-tiono-5, 5-bis(clorometil)~1,

oxafosforinano.

te orgénico, inerte frente a los haluros fosflricos ¥ gnrpref

en la que R1,,Z,:n, Hal, ¥ y m tienen los 51gnificados antes
indicédos, eﬁ uni relacién molar:de 1 : n, reqpectivamente.

~Los compuestos de la férmula genersl III se pueden ob-_,
tener, por ejemplo, segln se describe en el eaemplo A.
Ejemplo-A ' ' 3

A una solucién de 205,5 partes de tricloruro de £8sfo—
ro (dest.) en 428 partes de dietiléter se gotea, bajo fuerte
agitacién en el plazo de dos horas, a -5°C, una mezcla_de-3§2
partes de dibromohidrina de pentaeritrita y 237 parteés de pi—'
ridina en 428 partes de dietildter. ILa reaccién se efectla
bajo atmésfera de nitrégeno. En el transcurso de la reaceién
se obtiene un precipitedo blanco. Tiempo de reaccién total 4
horas.a -5%. E1 filtrado, liberado del precipitado, se co@—

centra por evaporacién y a continuecién se somete 2 une desti

P.ebog 45 = 129-131°
CHgBr,C10,P (326,36)
Hallado: C 18,8; H2,7; Br 48,8; CL 11,1; P 9,8
Como compuesto de férmule genersl (II) se pueden em— |
plear un gran nﬁmefo de alcoholes, fenoles, aminas-primarias,i
anilines, y glicoles. -
Como ejemplos de los compuestos de férmula general

(III) sean mencionados: c-cloro—2-oxo—5,5—bis(clorometil)-1,'

3,2-dioxafosforinano, 2-cloro—2-tiono-5 5—bis(bromometil)-1,
3, 2—dioxafosfor1nano ¥y 2-c¢loro=5, 5-bis(bromometil)-1 3, 2-di—

La reaccién se efectia, ventajosamente, en un disolven :
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" hidréxido y carbonato de metal alcalino-térreo, tal como hi-

 carbonato de emonio, hidréxido cuatermario de emonio, tales

-u&19724L5;;

gsencin de un aecoeplor do dcido en In sonn dn tpmpurntuvnn G-
tre -50°C a 200°C, preferentemente en la zona entre O - 10000,
en caso dado tanto, bajo sobre presién cuanto bajo vacio.

La reasoccién se puede dejar desarrollar s temperatura
relativamente baja y al final, en caso dado, calentar para
terminar la reaccidn.

Disolventes.adecuados son, por ejemplo, los éteres, !
tales como dioxano,-1,2—dimet0xi— y ~dietoxietano, 1-etoxi-
2-(2'-atoxi)~etano, fetrahidrofurano, los hidroearburcs aro-
méticos teles como benceno, tolueno, xileno, mesitileno, hi-
drocarburos alifdticos y aromdticos halogenados, tales como
cloroformo, triclorostileno, clorobenceno, orto-diclorobence-
no, bromoﬁenceno, cetonas, tales como propsnona-2, butanona-
-2, 4-metilpentanona-2, 2,6-dimetil-heptanona-4, ademds, ace
$onitrilo, dimetilformemida y -acetamida, dimetil sulféxido,
$etremetilensulfona, tris-(dimetilamina) de deido sulfénico,
etc. 7

Como aceptores de Acido entran en consideracién por
ejemplo, los hidrdxidos y carbonatos de metal glecalino, ta-
les como hidrdxido y carbonato de potasio, sodlo y 1itio,rlos

dréxido y carbonato de calclo, megnesio y bario, hidréxido y

como hidréxido benciltrimetil-, tribencilmetil- y tetra—(al-
éuilo inferior)-eménico, guenidinas y biguanidinas, taloes co-
mo hexa=- ¥y hepta(éléuilo inferior)-biguanidina, tetra-(slyuil-
lo inferior)-guanidina, tri-(alquilo inferior)-nminans tnles
como trietilamina, tributilemine y trimetilaminm, piridirvs,

etc.

Si se emplean como ncéptores de dcido aminas tercisrias,
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" neralmente bien en disolventes orgdnicos. Algunos de los

entonces Sstas pueden servir tambidn como dlqolventes.
Terminada la reaccién se puede precipitsr el produc—
to de reaccidn, por ejemplo, por dilucién con un agente ade-

cuado, preferentemente con agua, en caso dedo bajo adiclén

.de un decido a2si como con un alcohol, tal como metanol, eta-
nol e isopropanol, filtrar por succién y secar. Tambidn se!
,puede retirar el disolvente por destilacién, preferentementeI
bajo presién reducida y lavar el residuo con ague asl como
recristalizar en un agente adecuado.
- . Los productos obtenidos segin el presente procedimien

to representan, por regla genernl, sustancias sélidas inco~-

loras, erstalinas, insolubles en ngua, que se disuelven ge—

compuestos se han caracterizado en la tabla T
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Pc .fo
Estruciurs 2C
0 0CIL, CIL P
VAN o
@-o—- P\ /c\ (ViII) 138
CCHy CH,Br
00112 czf Br
AN /
c1 -{(O >-o- (1x) 137
\Ch CHZBI' :
CH CH?BI'
0/ N/
o1 -@ —0-P c (xX) 129
| N/ N\
ol ocH CIL.Br
2 2
Cl / /CH Br
(1) 163

01 - -0~ \ /

0Cll,

CH,Br




‘P.f.
2C Andlisis
o Calculado Br: 39.9 F: 7.8
\VII.L) 138
Eallado Br: 39.7 P: 6.1
Calculado Br: 36,7 Cl: 8.1 P: 7.1
(IX) 137
Fallado DBr: 36.37 Cl: 7.9 P: T.3
: Calculado Br: 34.0 Cl: 15.3 P: 6.6
&) 129 ,
' Hallado 3Br: 33.4 Cl: 15.4 P: 6.6
Calculado Brs: 31.7 Cl: 21.2
(1) 163 - '
nllado 3Sr: 31.8 Cl: 20.6
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C
o
OCH2 C‘IZ’BI‘

o
H

Estructurasa ]é’éf.
clL o©1 'OCHZ CII Br
O Z
=N/ iy
c1 - O)y-0-2 c (X1I) 225
1 OCH, 011233r
1 ¢1 CCH, CH,C1
o}
N S
Cl - -0=-P C (XI11) 217
| AN
¢l c¢c1 OCH CI,01
CH, CH Br
O “
1 \
Br —-@— 0 -7 (Xiv) 135
\ \\
OCH, CH, Bz
Br ‘ocrﬁ2 CH,Br
2N S . f
Br 0O ~P (ZV) 195
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4 bisg -

P.f. Andlisis
Elg;
Calculado Cl: 31.0 P: 5.4
225
Z=l1lado Cl: 31.7 P: 5.6
i
|
E Caleculado Cl: 51.3 P: 6.4
¢ 217
P Hallzdo Cl: 49.5 P: 6,2
H
Calculado Br: 50.5 P: 6.5
- 135
. Hallado . Br: 50.0 P: 6,5
,é
,f
i Calculado 3r: 62.9 P: 4.8
185
) H=211260 Br: 62,6 P: 4,9
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Br 3Br . OCH2 CI 2]31‘
"/ N - 261
Br—~(C)—o0 - P\ y C (Zv1)
Br r OCHZ/ CHZBr _
BrCEH CH,0 Tr Br OCH CH,.3B
2 2 , > x
RN D N N 225
¢ P-0 4 o-P c (ZVII)
BrCH2 CHZO Br B 001{2 CE,Br '
BrCH2 CH,0 CH CH,Br
\ / \,.

’ / | 161
%DMHC%M/ . s

: / : \
BrCH, czzzo cn \)CH THLBr

2 e
(xVIII)
BrCI, CHO  Br CH Er CH CH,Br
0] 3 0 2 ;=
\ " >——\_ | { n /O NS 215
c PO~ ¥ ¢ /() )—0- c.
AWAr= S SN AN
BrCH, CH,0 Br CE, Br OCH, © CILE




y—

?.f. Anédlisiasg
¢
Calcuindo Br: 69.9 P: 3.9
261
Eallado Br: 69.5 P: 3.0
Calculado Br: 61.7 P: 6.0
215 .
Hallado Br: 60,7 P: 7.1
Calculado Br: 38.1 P: 7.4
161
Ezll=zdo Br: 38.4 P: 7.8
Caleulado Br: 55.3 P: 5.3
215 }

Hallado Br: 55.1 P: 4.6
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() 140

et

ocs; CH,C1
o, o1
O A rd
N/
Br —(())— 0K ¢ (rrr;, 118
o ,
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: Br ocH, ' CH,C1
. 0
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P.£
a¢ Ansd 1iain
Calculado Fr: 43.7 P: 8.5
70
Fallado Br: 42,1 P: 8.6
- Calculado Cl: 22,8 P: 9.9
140 ’ . )
’ Hailado Cl: 22.7 P2 9.9
Caleculado Cl: 30.9 P: 8.7
y 132
Eallado Cl: 30.5 P2: 9.0
5 Calculado Zr: 20.5 Ci: 18,2 270
v o1l A
! Hallado Br: 20.5 C1: 18.2 P:7.9
Caleculado Br: 43.7 Cl: 12.9 P:5.6
205
. Fzllado Br: 43,0 Cl: 12.2 P:5.9
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P.f.
Estructura ¢
OCE CH.Br
2 2
Q / AN /
@ij,o - P c\ (ZZV) 170
OCH, CH,B
/0032\ /CHeBr
0 ~-P c (XXVvI) | 153
/\ N u\ ,/ \ .
O 0 OCH CH,Br ,
o\ : 2 ‘
C1CE, 0 OCH, CH,Br
AN SN S .
CH-0-P C (XEVIL) 55
/ AN P N .
C1CH, OCH CH,Br
CH B
. /CHZ‘ H,Br
" \
CLCHE,CHy- O - P\ \ (ZIVIII) 63
OCH, CH,Br
?HZBI‘ ﬁ ocng\ /CHzBr
BrCH. - ? -0 - P\' \c\ (XXIX) 150
CH,Br ocnz/ CH,Br
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Pof.
2C Ltndlisis
3
, Calculzcéo Er: 35.6 P: 6.9
170 .
1 Eallado Br: 35.6 P: 7.1
I
i
E Calculado Br: 35.6 P: 6.9 :
9] 1 153 ~
E Fzllado Br: 35.8 P: 6.9
0 ' i Calculado Br: 36.8 Ci: 16,3 P: 7.1
-] 5 )
Hallador Br: 36,0 Cl: 16,6 P: 7.8
Calculado Br: 41.2 Cl: 9.1 P: 8.0
I11) 63 .
Eallado Br: 40.8 Cl: 9.3 P: 8.0
i Celculado:Br: 63.2 Pr 4.9
X) 150

Hzllado: 3Br:

63.5 P: 4.9
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P.T
Estructura
2(
Br
0 /OCH ) /?thr
n
Br - O N -
i \ / \ (3N
T OCH (‘H?Br
H 0 OCH2 CH?Br
: "/ N ) g 22
Br- N - P\ /C\ (K221,
OCH2 CHEBI‘
g o OCH, CH_C1 224
t n/ \ C
Br-—@— N - P\ / \ (XX 1)
OCH2 CHQCl B
—
o OCH. is CHQBr 150
no \ e m
Br-- O N - P\ /C (xkveraTs
Br O CH,’;_).HI'
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R T S

e e

=]

P.f. % Andliniag
205 Calculado Br: 62,7 N: 2,2 P: 4,9
Hallado 3Br: 62,5 N: 2,3 P: 4,9
Calculado Br: 50,2 N: 2,9 P: 6,5
224
Hallado Br: 49,4 N: 3,07 P: 6,6
' Calculado Br: 20,6 (1. 18,2 N: 3,6 P: 8,0
224 ,
Halledo Br: 20,6 Cl: 17,8 N: 3,6 P: 8,5
150 Calculado Br: 57,3 N: 2,5 P: 5,6
‘Hallado Br: 57,7 N: 2,6 P: 5,8

e e mmee.
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P.T.
Estrveituran , °¢
- XYY
o /OCh‘2 /CI.QCJ..
H u/ \ /S 143
Br-((CY-1 = ‘E\ / C\\ (XXXIV)
1
Br \CH2 CI’IQ\,IL
Br OCHQ. CHZCl
B Y/ N S 3
Br- K-7P ¢ (3 162
J N VRN
Br 0]6] {2 CHZCl
0OCH CH.Br

Cl—@-—N - P ¢ (XXXVI) 222
NN |

COIL, ClLEr .
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Estructura
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p.fr. % Andlisis
8- Calculado Br: 27,7 - P: 5,3
5
Halledo Br: 26,5 P: 5,4
Calculado Br: 63,6 P: 6,2
225 -
Hallado Br: 63,0 P: 6,5
8 Calculado Br: 56,9 P: 5,5
187 : ,
. Hallsdo -Br: 56,4 P: 5,7
_ Calculado Br: 33,8 P: 6,6
184
Hallado Br: 33,6 P: 6,7
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Estructura
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Calculads Dre: 42.5 P: 8.2
4=T75

Hallzado Ir: 42,3 T: 8.0

Calculado Br: 65.0 P: 5.1
g2

Hnllado Er: 64.7 P: 5.

87 Caleulado Br: 64.4 P: 5.0

0

Hallado Br: 63,2 P: 5.3
E Calcuvlado Br: 57.0 P: T.4

Hailzado Er: 55.6 Pt 7.3
, Calculado Br: 33.6 P: 7.5
40 '

Enllado  Br: 38.5 P: 7.3
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vos inhibidores de la inflamacién muy eficaces para materialel

grados cent{grados.
Ejemplo 1

- dloxafosforinano se agregan, hajo ntmésfera de nitrdéwzeno, 109'
‘partes de tetrabromobisfonol A, disveltns en 541 partes de

tetrahidrofurano. Despuds de enfriar a 50 se gotesn, en el

cién y el filtrado se libera del disolvente. Quedns 244,7

partes de un nceite incoloro que Qe disuelve en 1055 partes

419724

- 16 -

Los compuestos son excelentemente ndecusdos como naditi-

sintéticoé, por'ejemplo,'para polietileno, polipropileno, po-
licloruro de vinilo, poliestireno y otros. '

Se da especial preférencia n los compuestos X, XI, XIV,'
XV, xv1,~xv11,‘x1x, XXIX, XKXI, XXXII, XXXIV, XKKV, YXXVIII,
XXX1X, XL, XLI, XLII, XLIII, XLIV, XLVII,

- Los éompuestos:neivindicacod son eéspecislmento-ndecun—~
dos como aditivos'péra materinles hilsbles y ﬁaterinles para
colada por inyeccién, siempre que a las temperaturas cmplea-
das no seﬁn voldtiles. | ' |

En los eﬁemplos siguientes, que explican la invencién
sin por ello limitarla, las partes significan partes en peso

¥ los porcentajes % en peso. Las tomperaturas se indicen en.

A 130,5 partes de 2-cloro-5,5-~bis-(bromometil)-1,3, 2~

plazo de 40 minutos, 40,4 partes de trietilamina, no debhiendo,

¥

) . . o .
la temperatura intorior sobrepasar los 15°. Se sigue reaccio

nando ahora durante 16 horns a t{emperaturs nmbiente bsjo ngi-

tacién. ELl procipitado blnanco formado se separa por filtre- |
|
!

|
: . |
de benceno y se vuelve a precipitor en 1900 partes de etanod.;

Los cristoles blancos (compuesto XLI, Tabla I) se filtresn por

suceldn y se lavan ulteriormente con dter. : |
i
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Ejemplo 2

A una solucién de 32,6 partes de 2-cloro-5,5-bis-(bro+

mometil)-1,3,2-dioxafosforinano eh 35,5 partes de dietildtar

- (absoluto) se gotea bajo atmésfera de nitrégeno a temperatu~

- ra ambiente, bajo asgitacidn, una solucidn de 8,65 partes de

diclorohidrina de pentaeritrita, 7 9 partes de plridlna ¥
35,5 partes de dietiléter (absoluto) Se obtiene asi un pre

¢ipitado blanco. Ia mezela se de ja renccionar adn curante

5 horas a temperatura qmbiente. Después de separar elrpreci 7
' pitado blanco por filtrncién y lavado con dietiléter (absolu

"to) a 318 partes de solucidn. Esta solucidn se'cromatogra—

fia a través de una columna. La cargn de la’ columna se com-

pone de 210 partes de éxido de aluminio heutro.de'ia'activi-

‘dad I suministrado por la firma Woelm. La columna se lava
,;ﬁiteriormeﬁte con 142 partes de dletiléter. Después derr°t1"
rar el disolvente quedan 16,4 partes de wn material sélido_}
- r,cristalino blanco (compuesto XLIII, Tebla I) '

:f'ijemglo 3 : ,
S A 32,6 partes de 2-cloro—5 5—bis(bromometil) 1,3, 2-73-

';dioxafosforinano se agregan en una- atmésfera de nitrégeno.

una solucidn de 32,5 partes de trlbromohidrina de pentasri--

'rtrita'(fri-Z 2,2-(bromometil)~etanol) en 87 partes de” tolud-
. no.. Después de enfriar a 0°C se gotea una. solucién de 10, 1.
.jpartes de trietilamina en 43 partes de tolueno @ una veloci~
i'dad de maners gue la ~temperatura interior no- sobrepnse los
: ;?10 Co. . Después se deja seguir renccionando -diwrante 16 horms
“a temperatura ambiente. El precipitado que se,formarse'sepg -

| 8 por filtracién. Despuds de retirmr el disolvente del fil

" trado -se obtienen 62 partes de un aceitefﬁmarilléﬁto que 20— |

lidifica al reposer. ILa recristaliznoién,Voilévédo coﬁ.hexe;
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‘Ejemplo 5

El compuesto XVI se mezeld bien con polvo de propile- '

419724

- 18 -

7 El compuesto X1V mencionado en la Tabla I se mezcld .

tanto en una concentracién de un 2 % (bBJO adicidn de una

parte en peso igual de tribdxido dé antimonio) como tambign en| .

una concentracién de un 4 % (sin adicién de tridxido de anti~”

monio) a un polietileno de alta presién y la mezcla se elabo—.-:

ré a places de 1,2 mn de espesor. Las placas no muegtran de—,

coloracién alguna y eran autoextinguibles segin DIN 53 4385%%

Contrario a esto se quemaron las placas correspondientes con
un 2, o bien un 4 % de tris-(dibromopropil)~fosfato en todb

el trayecto.

no en unsa méquina agitadora ¥y a 155° se lamind a pieles que,

a continuacidén se prensan a 190° durante 2 5 minutos a una -

4 % de aditivo las probetas no eran inflamables segﬁn DIN
53 438, ﬂ '
Ejemplo 6

Los compuestos XXXI y XXXII, asi como tris—(dibromo- 1
propil)~fosfato, un conocido agente inhibidor de la inflama—

cién, se incorporan, en un smasador de laboratorio, en el

plazo de 10 minutos a 150 en polietileno de alta presién ¥y

ze prensa durante 5 minutos a 160° con. una presién de 10 to- |.

neladas. _ 7 .
La comprobacién de la ininflemabilidad segén DIN 53

438 dié para el compuesto XXXII'autbextinoidn despuds de un

trayecto de combustién de 1 cm, en el compuesto XXXI despuds |

I’,'

- presidn de 2 toneladas a placas de 1 mm de espesor. Con un ri';

de un trayecto de oombustidn de 2, 5 cm ¥ en-el tris-(dibro~
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-mopropil)~foslnto nuboextineidn dospuds de un trayecto de com

impregnacién'

.te) un teJido mixto de poliéster/hlpodén.poliéster/blgoddn

100° y & continuacién durante 5 minutos a 1600._7Una_parte doj

do doméstico y se secé durante 6 minutos a 100°C. Despude de

T ininflamabilldad segin DIN 53 906 (dimen°iones de las probe-

¥

bust;én de 7 cm.
Ejemplo 7 »
140 partes de un compuesto de férmula'(XIX):se mezcld
con 14 partes de un 'agente de dispersidn & base de una sal de
metal alealina de dialquilfenilpoliglicoldter-fcido carboxf—
lico y 246 partes de:agua ¥y en un molino de laborétorio se
molturd, bajo adicién de 400 bartes de perlas de cuarcita con
refrigeracién con hielo, durante 5 horés. Ia finn dispersidn
obtenida, que contiene un 35 ¢ del compuesfo de férmula XIX
se separé a travds de uns frita de eristal de las perlas de -
cuarcita. ' | |

Esta dlsper316n es componente del 31gulente bafio 'de'

A) 575 2/1 de 1la diSpersidn de arriba (al 35 7) correspondien
te a 200 g/1 del compuesto de fdrmula XIX
100 g/1° de un precondensado de trimetilolmelamintrimetil—
éter,
10 g/1 de- sulfato “améuico.
Con este baﬁo de impregnacién se nprestn medinnte apli
caeidn al Foulard (recepcién de bnﬂo un 75—80 % aproxiquqmen f

67/33, 165 &/n).

El tejido asl aprestado se secd durante 6 minutos a

este tejldo aprestado se lavé una vez, otra parte_10 vecas,

cada una durante 10 minutos a 60%, con un detorgente de lava

un tratemiento térmico de 24 horas del tejido se comprobé su
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tas 100 x 250 mm, duracién de la inflemacién 6 segundos)wiLaa ,

probetas se colocaron sobre vellén de fibras de vidrio,'

Ejemplo 8
200 g/1 del compuesto XXXIII se disuelven en dioxano .

¥ se aplica sobre tejido mixto de poliéster-algodén (poliés-'
| ter/algodén 67/33, 165 gﬁm) por aplicacién al Foulard (recep-; '

cién de flota un 80 % aproximadamente) Después de un secado .
intermedio de 6 minutos a 100 se aplica en igual forma un ;
bafio de impregnacidn de 100 g/1 de precondensado de trimeti-
lolmelaminmetiléter ¥ 10 &/1 de sulfato aménico. -

Dospuds de 6 minutos & 100° se sfectia una condens;-
cién durante 5 minutos a 160°, Como en el ejemplo 14 se,;a— ;
va una parte de las probetas 1 vez,'otra pérte 10 veces y dbgf

pués de acondlcionar se comprueba su inflamabilidad como en,”'

el ejemplo 7.

'Ejemplo 9

El compuesto XI se hild en una concentracién de un 8 %

en polipropileno a una temperaturQAde 270°, E1 hilo-obtenidév

8o tricoté después de alargar y retorcer a una manga, La com|

probeoién de la ininflemabilidad se efectud segiin DIN 53 906
en probetas dispuestas dobles sin cortar. Estas no eran in-
flamables, mientrés Que probetés-fabriCadas enrigual forﬁa, 1
pero'siﬁ aditivo, eran totalmente cbmbustibles. ' :
Ejemplo X (Gémpuasto conocido) _

Un tejido mixto de poliéster-algodén (poliés%er/éléo— 
dén 67/33, 165 g/n?) se epresta con la siguiente flota por |
aplicacién al qulard (recepcién de bafio un 75'- 80 % apréx.)
y se sigue elaboréndo como se ha descrito en el ejemplo T.
250 g/i de un agente ‘inhibidor de la inflamacién conocido en

el mercado, a base “de cloruro tetracris(hidroximetil)fosféni- '
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. Ejemplo Y (Compusstosconocidos)

al que se ha descrito en el ejemplo 7.

w9724

co (80 %)

25 g/1 de Na OH

50 g/1 de t(rea .

70 g/1 de un precondensado de trimetilolmelamintrimetiléter.

Como se ha descrito en el Ejemplo X se apresta el mig
mo tejido mixto de poliéster—algodén segin la sigulente rece—|
ta del bafio (conforme a las indicaciones del fabricante) = |
300 g/1 de un agente inhibidor de la inflemacién conocido en
el mercado a base de dialquilfosfonopropionamida N-mg)
tilada,

15 g/1 de dres, . , _

5 g/1 de cloruro aménico, .

100 g/1 de un precondensado de trimetilolmeiamintrimetiléter_-.-
Las probetas se secaron dﬁrante 6-minutos_a 100° y'§~.

continuacidn, segin las indicaciones del fabriéanté,'ée coﬁ-

densé durante 5 minutos a 180°. Ia ulterior elaboracién Ng 1al -

comprobacidn de ia inflemabilidad se efectﬁa de modo anélogo

Ejemplo Z (Compuesto conocido) 7 ,

Un tejido mixto de polidster-algodén, como el que se
ha empleado en los ejemplos anteriOrés, se'apresfé'con una i
solucién alcohélica (200 g/1) del agente inhibidor de la ine
flamacién conocido en el merecado tris-(dibromopropil)-fosfa- :
to como se ha descrito en el ejemplo 8. Despuds del secado
intermedio (6 minutos a 100°) se aplica en igual forma un ba-
fio de 100 g/1 de un precondensado de trimetilolmelaminmetil—
éter y 10 g/1 de sulfato ambnico. E1 Wlterior tratamiento es

andlogo al deserito en el ejemplo 8.
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 Las muestras de tejido aprestadas segin el ejemplo;}?-:d
¥ 8 dieron en la comprobacién de ininflamebilidad segtin DIN
53 906 mejores resultados que los apfestados con .los compueséf

tos conocidos en los- ejemplos X, Y, %, tal y eomo'sé'désﬁren~

de de la Tabla 2;

Comprobacién de la ininflamebilidad de tejido mixto de | -
poliéster-algodén (67/33 165 gﬁmz) que fué aprestado con 5
preparados diferentes inhibidores de la inflamacién,'segﬁn E 7'7

ITABLA 2

DIN 53 906.

Apresto | Inflamable Duracién de Superficig
la combus~ | carbonizado/|
tién (seg.) quemadaﬁg%)

AT s | . 63,2 100
Ejemplo 7

a) sin lavar no o} 3
b) 1évgdo 1 vez parcialmente 17,8 10
¢) lavado 10 veces ipércialmente 32,4 ;21
Ejemplo'B |

a) sin lavar no 0- _‘6»'
b) levado 1 vez ) no 0 6.
©) lavado 10 veces | parcialmente 8T 50
Ejemplo X . ,

a) sin laver o1 99,4 56
b) lavado 1 vez 8l 17,0 51
¢) lavado 10 veces gl 71,8 56 .
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TABLA 2 (Continuncion)

Apresto Inflamable Duracidn de | Superficie
la combus— | carbonizado/
tibn (seg.) | quemada (%)

Ejemplo ¥

a) sin lavar 8l 85,8 27
b) lavado 1 vesz ai 112,8 T4
¢) lavado 10 veces si 136,4 ' 7
Ejemplo Z

a) sin lavar parcialmente 50,0 23
b) lavado 1 vez. si 149,6 53
¢) lavado 10 veces - sl 138,3 74

~-NOTA-

Descritn suficientemente la naturaleza del invento, as{
como lg maners de reglizarlo en la prdctica, debeihacersp cons
tar que las disposicibnes anteriormente indicadas son suscepti
bles de modificaciones de detalle on cuanto no alteren su prin
cipio fundamental. También se hace constar que el invento cg
rrogsponde a unas Solicitudez de Patente, presentadas en Suiza,

con fechas y ndmeros

14264/70;

siguientes: 25 de septiembre de 1.970, no
26 de enero de 1.971, no 1119/71, ¥ 23 de julio de
1.971, no 10879/71, acogiéndose por lo tanto a los benelicios
que conceden los Convenios Internacionnles en vigor, slendo lo
que constituye le esencin del raferido invento Yy por lo que ge
sclicita Patente de Invencién por 20 afios en Espafin, sobre:
PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DI COMI'UESTOS ORGANICOS DEL

FOSFORO; caracterizéndose por lo Q1JTDOHtE’

18,~ Procedimiento parn 1la obtenciédn do compueston or-

fa
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génicos del f£ésforo, de férmula,

CH - 0, (¥)py

. C’/// \\'P -2 - .
N oo o

-0
2 n

Hel - CH,

Hel - CH,

en la que Hal significa tanto cloro cuanto bromo, Y es tanto
oxigeno cuanto azufre, m es un entero 1 4 2, n es un entaro
162, youando nes 1 y m es 1, entonces 2 es oxigeno, y Ry

es uno de los radicales monovalontes

Hal
?HgHal
Hal - é HalCH, - C -~ CH2 -
1
CH2Hal
Hal

en ol qyaiHal es segﬁn se define anteriormente; cuéndo n es.
1ymes 2, entonceé{z es oxfgeno o ~NH~- ¥y R1 es uno de lqs

radicales monovalentes alquilo (01“018)’ ciclohexilo, fenilo,
difenilo o naffilo, siendo ceda wno de dichos radicales mono-
valentes insustituido o sustitufdos por cléruro y/o bromuro;_-,
con la condicidén de que, cuando % es -NH-, R, tenga un signi-

ficado diferente de fenilo sustituldo por més de dos étamqg'

de halégeno; cuando n es 2 y m es 1, entonces Z es oxigend.y;

R1 es uno de los radicales divalentes
" Hal Hal Hal ‘Hel
(Hftel Gy
oy - § - O = r ¢ {0)=O)-
cHZHal CH3
' Hal Hal Hal Hal

en el que Hal es segin se define anteriormente; y cuando n es |

e
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’puesfo de férmula

: ‘con un compuesto de férmula III

"

19724

2 ymos 2, ontoncon 4 o ox{iono y R] o o do loa rodicn—
les divalentes alguileno (C1~05), clelohoxileno, fenileno- o

un radical de férmula:

Sy
-GHRCH - - ? -~

2 y
CH
3

en ol que L es

ox{geno, azufre o -50o~ ¥ X es un entero 1 é 2, siendo cads
uno de los radicales divalentes insustitufdos o sustitufdos

por halégeno, caracterizado porque comprende condensar un com

R, —{2H), o

Hal - CH2 Hy ~ (Y)
i // \\P

Hal - CH2/ \cnp_ _o”

m-1

Hal (I11)

en la que R1; Z, n, Hal, Y_y m tienen los Siﬁnificados antes
indicados, en unﬁ relacidn molar de 1:n, respectivamente.

. 28,~ Procedimiento para lﬂ'obtencién de oompussfos
orgénicos del fésforo, tal y como queds sustancinlmente descri
to en la presente Memoria

Esta Memoria_consta de 25 hojmsa, escritas a mdquina

por una sola cara.

Madrid 27
SANDOZ ﬁfl
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